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IN - HERRMANN C; JUGELT P 

AB - DD-203394 Energy-dispersive phase analyser esp. for 
non-destructive testing of large objects, operates by 
energy-dispersive X-ray polycrystal diffractometry. The measuring 
device consists of a polychromatic X-ray source, collimators and a 
high-resolution semiconductor measuring head. All these are 
moved as an assembly at a defined distance relative to the surface 
of the object under test. 

- Pref . X-ray tubes or radionuclide bremsstrahlung sources are used 
for the polychromatic radiation. Preferably also, a multichannel or 
multiple channel analyser for the pulse level analysis is used, the 
channels of which are associated with specific reflexes of the 
phases to be analysed. 

- Arrangement shown indicates the testing of a large cold roll.p/1 ) 
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(57) Ziel der ErfindUng ist es, das Einsatzgebiet der energiedispersiven Rontgen- 
Polykristalldiffraktometriefur die qualitative und quantitative Phasenanalyse auf groBe 
Probekorper, speziell auf Kaltwalzen ziim Zweck der zerstorungsfreien^Bestimmung des 
Restaustenitgehaltes, zu erweitern. ErfindungsgemaS werden die fur die energiedlspersive 
Rontgendiffraktometrieerforderlichen Funktionselemente miteinander und mit einer 
Transporteinrichtung dergestalt kombiniert, daS ein transportables Diffraktonneter entsteht. das 
den Probekorper in dessen raumlicher Ausdehnung durch eine Relativbewegung Probekorper- 
Diffraktometer in einem kontinuierlichen oder diskontinuierlichen MefJprozefi abzutasten in der 
Lege ist. Die Positionierung des Strahlfuhrungssystems bezuglich der Oberflache des 
Probekdrpers erfolgt durch dafQr geeignete Funktionselemente der Transporteinrichtung, wie 
Rollen Oder Kugeln. Figur 
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Anmelder: VEB Edelstahlwerk S.Mai 1945 Freital 
8210 Freltal^ HOttenstraBe 1 

Energiedisperaiver Phaaenanalysator zur zerstdrungsf reien 
PrOfiing ^er Oberf ISchenschlcht groBer Werkstucke 



Anwendungsgebiet der Erfindung 

Die Erflndung bezleht aich auf die Bestimmung der Art und 
der Mengenanteile kristalllner Phasen (qualitative und quan 
tltatlve Phaeenanalyse) in dberf lachenschichten ausgedehn^ 
5 ter Prufkorper, insbesondere von Kaltwalzen, mittels eines 
Phasenanalysators nach dem Prinzip der energiediapersiven 
Rontgen^Polykristalldlf f raktometrle^ 

Charakteriatik der bekannten technischen Losungen 

Bekannt ist der Einaatz der vyinkeldisperaiven Rontgen^^Poly** 
10 kristalldif f raktometrie zur qualitatlven und quantitativen 
PhaaBnanalyse^ wob^el durch deflnierte Drehung von Probe und 
Oetektor die bel Verwendung monochromatlscher Rontgen^* 
strahlung im zeltlichen Nacheinander entatehenden Reflexe 
regiatriert werden^ Eine solche Anordnung kann auf die zer** 
15 stdrungsf reie Prufung ausgedehnter Prufkorper^Oberf lichen 
praktisch nicht angewendet werden^ da sie einerseits auf 
Grund der aequentiellen Messung zeitaufwendlg ist und ande** 
rerseita hohe Genauigkeitaforderungen an die Positionierung 
des Probekdrpere relatlv zum Strahlengang stellt«vEine Mog«* 
20 lichkeit, die winkeldisperaive Rontgen-Polykristalldif f rak-» 
tometrle zur simultanen Analyae mehrerer Reflexe au3zu«< 
nutzen^ bietet Jene bekannte Anordnung, bei der fur Jeden 
Reflex ein gesonderter Analyaatorkanal - bestehend aus 
St rahlf uhrungssystem und Detektor zur Verfugung steht^ 
25 wobei der Beugungawinkel fOr jeden Reflex epezifiach und 
feat eingeatellt iat^ Auch dieae Anordnung iat auf Grund 
der geforderten hohen mechaniachen Stabilltit und dee hohen 
AufWandea fQr F^haaenanalyaen an ausgedehnten Prufkorpern 
ungeeignet # 
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Fotografische Verfahren, die eine simultane Regist rierung 
der Reflexe erlauben, eignen sich fur quantitative Mnalysen 
wenigi? Dies gilt insbesondere fOr RQckstrahlverfahren^ deren 
Vorzug darin besteht, auch groBe PrQfkorper untersuchen zu 
5 k5nnen\» 

Bekannt Bind weiterhin spezielle Verfahren zur Restaustenit** 
bestimmung in Stahl, wie die MasSBAUER*.Spektromet rie und die 
Ausnutzung der unterschiedlichen magnetischen Eigenschaf ten 
der rf- und f m Phase dee Eisens. Auch dieee beiden Ver- 

10 fahren^ obwohl bereits von vornherein nur fur die Restauste** 
riitbestimmung geeignet^ erfullen die Anf prderungen der Pha-* 
eenanalyee ausgedehnter PrOfkorper*»Oberf lachen nicht« 
Die energiediepereive Rontgen-Polykristalldif f raktometrie 
vereint in sich Vorteile der winkeldispersiven Polykristall- 

15 dif f raktometrie und f otograf ischer Verfahren, indem sie die 
eimultane Erfassung mehrerer Reflexe mit einem einzigen fest** 
atehend angeordneten Detektor sowie eine rationelle Ausvyer'* ' 
tung dee Ref lexdiagramme zum Zwecke der quantitativen Phasen«* 
analyse durch untnittelbare Kopplung des MeBgerStes mit elek«» 

20 tronischer Rechentechnik erlaubt* 

Iro Gegensatz zum herkommlichen winkeldispersiven Verfahren 
f indet bei der energiedispersiven Rontgen^^Polykristall** 
dif f raktometrie polychromatische RSntgenst rahlung Verwen- 
dung* Bei feet eingestelltem Inzidenzwinkel ^ besteht auf 

25 Grund der BRAGG *schen Gleichung 

h • c . 
E « ^ 

'2 • d • sinfl? 

(h Planck •schee Wirkungsquantum, c m Lichtgeschwindig« 
30 keit ) ein Zusammenhang zwischen der Photonenenergie E der 
unter einem Winkel 2 gebeugten Strahlung und dem Abstand 
d der beugenden Netzebeneni' Die Spektromet rie der gebeugten 
Rontgenstrahlung ermoglicht die qualitative und quantitative 
Phasenanalyse. Dieses Prinzip wurde von BRUGGER vorgeschla^ 
35 gen und von GIESSEN und GORDON erstmals experimentell rea«* 
lisiert* Diese und weitere Arbeit en zur energiedispersiven 
R6ntgen?*Polykristalldiff raktometrie verwanden Proben kleiner , 
AbmiBSsungeni^ wie sie auch bei winkeldispereiven Verfahren 
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2um Einsatz kommen^i Oamit let Jedoch z^B^ eine Bestimmung 
des die QualltSt achwarzmetailurgischer Erzeugnisse bestim-. 
menden Restaustenltgehaltea nur Ober ProbenaHme und damlt 
dtirch Zerstoriiing des Analysengutes moglich* 
5 Bekannt let ferner aus der DE OS 28 17 742 ein Verfahren zur 
zerstorungsf reien Bestimmung von texturabhSngigen techno^* 
logischen Kennwerten an Fein- und Feinstblechen nach dem 
Prinzip der energiedisperalven Dif f raktomet riea Es dient Je- 
doch nicht der Phasenanalyse und kann nicht auf Probekdr^ 
10 per mlt Dicken Qbar wenigen Millinetern angewendet warden^ 

Ziel der Erfindung 

Ziel d er Erfindung let ea^ die zerstorungisf reie qualitati- 
ve und quantitative Phasenanalyse der Oberfiache grdBerer 
PrQfkSrper zu ermogltchen* 

15 Darlegunq des Wesens der Erfindung 

Der Erfindung lie^t die Aufgabe zugrunde^ das Einsatzge- 
biet. der energiedispersiven Rontgen-Polykristalldif f rak^ . 
toraetrla in RQckst reugeomet rie auf die zarstSrungsfreie 
qualitative und quantitative Phasenanalyse an OberflSchen 

20 groBer Probekorper auszudehneni 

ErfindungagemaB werden die fur die energiedispersive Ront- 
gandiff raktomet rie erforderlichen Funktionselemente^ wie 
die Quelle polychromatischer Rontgenst rahlung^ das Strahl- 
fuhrungss ystem^ z^B, SOLLER-iKollimatoren, und das Halblei- 

25 terdetektorspektrometer, miteinander und mit einer Trans- 
porteinrichtung dergestalt kombiniert^ daB ein transpor- 
tabiee Dif f raktometer entsteht^ daf den Probek5rper in des- 
sen rfiumlicher Auedehnung durch eine Reiativbewegung Probe- 
kSrper « Dif f raktometer in einem kontinuierlichen MeBprozeB 

30 abzuta^ten in der Lege ist# Erf indungsgemSB konnen d»zu als 
tr ansportable St rahlungsiquellen Rontgenrohren bzw^ Breros- 
atrahlungequelien auf der Basis von Radionukliden eingesetzt 
werden^ 

. ErfindungagemaB erfolgt die Spekt rometrie der unter dem feet 
35 eingeetellten Winkel 2* gebeugten Rontgenst rahlung mit 
eiriem hochauf ISsenden Halbleiterdetektor (Si(Li)-Detektort 
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Detektor QU9 neMtronendotlertem Slllzlum, Ge(Li)'*Dete!<tor^^ 
Ge-HP-Detektor, Hgdg-Detektor^ CdTe-.DetektopjV Die am Aus- 
gang der Detektor-Vopyerstarker«Elnheit entstehenden Impulse 
warden elnem Hauptverstarker zugeleitet und anschlieBend 
5 einer elekt roniachen ImpulshShenanalyse unterzogenv Erf in* 
dungsgemSS kann onstelle der bisher Qblichen Vielkanal-# 
analysatoren auch ein Mehrkanalanalysator eingese tzt wer^ 
den, dessen elnzelna in ihrer Einatellung konstante Impula- 
hohen-Analysatorkanaie jeweils einem ausgewShlten Reflex 

10 zugeordnet werden^} 

ErfindungegemfiB bllden die in den einzelnen Analyeatorka-*' 
nSlen akkumulierten Impulazahlen die Grundloge fur die Er** 
mittlung der Mengenanteile der interessierenden Phaeen^ 
Die Berechnung der Mengenanteile erfolgt mit einem elektro- 

15 nischen Rechner© 

ErfindungsgemSB erfolgt eine Ermittlung der Tief enverteilung ^ 
der Phasen3:usammensetzung durch Muawertung mehrerer zu eirier 
Phase geh5renden Reflexe; Oiefse M8glichkelt begrbndet sich 
auf dem Umstand, daB die zu elner Phase gehdrenden Reflexe 

20 bei der energiedispersiven Rontgendif f raktomet rie durch 
Strahlung unterschiedlicher Energien gebildet werden* Mit 
wachsender Energie der die Reflexe bildenden Stirahlung 
wSchst bei konstantem Beugungswinkel die Tlefe dea Probe* 
volumene, das zur Bildiing des betreffenden Reflexes bei- 

25 trSgt* ErfindungsgemSiB wlrd deshalb polychromatische R6nt« 
genet rahlung aus einem mdglichst breiten Energiebereich ver^ 
wendet« DafQr sind besonders Rontgengeneratoren mit hohen"^ 
Anregungsspannungen (100 bis 200 kV) bzw# Radionuklid-i 
Bremsstriahlungsquellen geeignetV 

30 Ausf Qhrunqsbeispiel 

Die Erfindung soli nachstehend an einem Ausf uhrungsbeispiel 
naher erlSutert werden, das die Prufung der Oberf ISche ' 
9 roBer Kaltwalzen auf Restaustenit zum Ziel hat* Der Prdf- 
^' ling 3 ist' urn 'seine LSngsachse 10 drehbar gelagertV "Wahrend ' 
35 der Messung kahn er fOr den Fall einer Punktanaiyse arre-* 
tiert werdenj 

Ale polychromatische Rontgenst rahlung findet das Bremsspek^ 
,trum einer .R5ntgenr6hre 2 Verwendung^ die an die Hochspan* 
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. .^.PMngsquelle 1 angeschlossen Ist-; iDle Reglstrlerung der Rflnt-* 
g^nstrahlung^ die am PrQfllng ahigebeugt wird^^ erfolgt mlt 
einem Hal^>lei^erdetektor^MeBkopf 4,' bestehend aus Halblei- 
terdetektorj Kryostat und Vorverstarker<> Der Halbleiterde- 
5 tektor wird uber die Hochspannungequelle 11 versorgti Der 
Strahlengang ist quell- und detektorseitig durch SOLLER-* 
Kolllcnatpren 8|9 flxlert^ 

Did von dem Halbleiterdetektor^MeBkopf 4 erzeugten Span- 
nungslmpuisa werden Qber einen HauptveretSrker 5 dem Mehr«« 
10 kanalanalysator 6 zugefOhrt^ der in den vorher festgelegten 
Impuishohen-^Analysatorkanalen elne slmultane Reglstrlerung 
der Impulse durchf uhrt # Nach MbschluB einer Messung werden 
. die In den Anttlysatorkanalen akkumulierten Impulszahlen 
einem Mikrorechner 7 zugefuhrt^ der nach einem vorgegebenen 
15 Algorlthmus den Restaustenltgehalt Im untersuchten Qber- 
flMchenberelch ermlttelt* 

Ourch Drehen der Walze bzw« durch Lgngsyerschleben der 
MeBelnrlchtung kann die Restaustenltbestlmmung an welteren 
ausgewahlten Oberflachenberelchan hach dlesem Verfahren 
durchgefOhrt warden* 
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Erf Indungsanspruch 

1» Energiedispersiver Phasenanalysator zur zerstorungs- 
freien qualitativen und quantitativen Phasenanalyse 
mittels energiedispersiver Rontgen-Polykristalldif f rak« 
tometrie^ gekennzeichhet dadurch. daB die MeBelnrlchtung 
5 die au8 einer Quelle polychrotnatlscher Rdntgenstrahlung^ 
einem hochauf Idsenden Halbleiterdetektor-MeSkopf und 
einem den Strahlengang fixierenden Kollimatorsystem be- 
steht, uber die zu untersuchende OberflSche in definier- 
tern Abstand gefuhrt wird« 

10 Zi Anordnung nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurchg daB als 

Quelle polychromatischer Rontgenst rahlung Rontgenrohren 

Oder Radionuklid^Bremsst rahlungsquellen eingesetzt wer*» 

• • » ^ ' ' 

den« 

3# Anordnung nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, 
15 daB zur Impulshohenanalyse entweder ein Vielkahaldnaly^ 

eater oder ein Mehrkanalahalysatbr verwendet wird; 

- • . ... . . ^ . . •.. 

deseen elnzelne AnalysatorkanSle bestimmten Reflexen der 
zu analyslerenden Phasen zugeordnet werden« 

4m Anordnung nach den Punkten 1 bis 3* gekennzeichnet da-» 
20 durch^ daB die MeBelnrlchtung zur zerstdrungsf reien Be« 
stimmung der Gehalte an kristallinen Phasen in Ober- 
f ISchen groBer PrOfkSrper angewendet wlrd. 

5# Anordnung nach den Punkten 1 bis 4, gekennzeichnet da« 
durch^ daB die EnergieabhSngigkeit der zu einer Phase 
25 . gehorenden Reflexe zur Ermittlung der Tief enverteilung 
der Phasenzusammensetzung ausgenutzt wirdo 

6« Anordnung nach den Punkten 1 bis 5, gekennzeichnet da- 
durchg daB die Auswertung der in den einzelnen Analysa- 
torkanSlen akkumulierten Impulszahlen zum Zwecke der 
30 quantitativen Phasenanalyse mit einem elekt ronlschen 
Rechner erfolgt# ^ 
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